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Abstract 



In the production of enzyme granulates with grain sizes from 0.1 to 2 mm, containing 2 to 20 % wt proteases, 
lipases, amylases and/or cetlulases, 10 to 50 % wt. sweilabte starch, 5 to 50 % wt. granulating agent, 3 to 12 % wt. 
water and not more than 10 % wt water-soluble salt, by extruding an enzyme pre-mixture obtained by mixing a 
fermentation liquor cleared of insoluble components and concentrated with additives and spheroidizing the extrudate 
in a rounder, the use of relatively highly concentrated fermentation liqueurs has previously been necessary. By 
removing the Insoluble components from the fermentation liquor by micro-fiftration and mixing with additives which, 
in relation to the fintehed granulate, contains 1 0 to 35 % wt. cereal flour, ft is possible, by the use of low- 
concentration fermentation liquors, to obtain highly active enzyme granules with a long shelf life which are suitable 
for inclusion in washing and cleansing agents and are distinguished by uniform solubility properties in aqueous 
washing and cleansing baths. 
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<§j) Enzymztibereitung fur Wascb- und Rain igungs mitt el 

© Bci dor HerateUung von Eruyrtigrartultten mit Komgrd&en 
von 0,1 mm bis 2 mm r die 2 Gew.-^ bis 20 Gew.-% 
Protease, Lip*». Amylase and/oder CaUutase, 10 Gew.-% 
bis 50 Gow,-At queflfihig* Stirke, 5 Gew.-% We 50 Gew. -<Ks 
GranMti«rhilfwnittel, 3 G«w.~4b bis 12 Gew.-4b Wasner und 
mcht Ober 10 Gew,-<fe was&erifoltches Sat? enthalton, dutch 
E*trud«r6n ernes durch Vormiachen airier von unldstfchen 
Bostandteiten befrarten und auffconzentriarten Ferment* - 
tionsbruhe mit Zuachtagatoffen frntslandenen EatynvVorge- 
miacha und Sph&ronisierung del Extrudats to *«n*m Ron- 
diergerat i$t biahor dor Einsatz relativ hochkonzentnerter 
FermentalionsbruhAn eHorderltch. Durch Errrremsn de? un- 
loslichen Bewndxalle aus dor Ffirmetttatkmsbrulw durch 
Mikrofiltration und Verm tech en ma einom Zuachfagatoffge- 
misch. das, bezogen *uf fertige* Grartulat 10 Gew.-% bis 25 
Gew.-% Getreidamehl artthiK, gaNngt «s, b« Emaatx niad- 
*" rigKonaeritrierter Ferrnentationabruhan hoch^kitve und la- 
g*rb4$tarvdig£ Ertzym granulate zu arhaltfln, die fur die 
Ehftarbortung in Wasch- und Reinigupgaminel geeignet aiod 
£^ und SiCh durth ein gtotohina&iges (.QQungsvarhalten in 
If} wii£ing en Waach- und RAinigungfttiatTAn auszeieHrteit. 
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Besc&fetbung 

Die Erfmdung betrifft em Enzymgraniilat* em Verfahren zu seiner Herstetlung und die Vcrwcndung des 
Granulats in festen Wasch- und Reinigungsmitteln. 
$ Enzyme Jnsbesondere Proteasea finden ausgedchnte Verwendung in Wasch-, Waschhilfs- und Reinigungs- 
mitieln, Ublieherweise kommen die Enzyme dabei nicht *fe Konzentrate* sondern in Mischungen mit einem 
Veidunnungs- undTragermateriaf rum Einsatz, Mischi man solcne Enzymzubcrcitun^en ublichen Waschmittein 
bei, so kann beirn Lagem ein erhebiichcr Abbau der Enzymaktivitat ciQtretca insbesondefe wenn bleichaktive 
Verbindungen zugegen sind. Das Aufbringen dcr Enzyme auf Tragersatze imter gicichzeiciger Granulation 

10 gcmSS dcr deutscfaen Offenlegungaichrift DT 16 17 190 beziehungsweise durch Aufkkben mit nichdontechen 
Tensiden gemafl dcr deutschen Orfenlegungsscbrift DT 16 1? 1 18 odcr waBrigen Losungen von Cethiloseethern 
gemaB dcr deutschen Offenlegungschrift DT 17 87 568 fuhrt ntchl zu einer nennenswerten Verbesserung der 
LagersiabilitSt. da sidt die empfindlichen Enzyme in sokhen Aufmischungen in der Rcgel auf der Oberflachc der 
Tragersubstanz befinden. Zwar kann die Lagers tabiliiat der Enzyme wesentttch erhoht werden, wenn man die 

15 Enzyme mit dem TragermaleriaJ umhuHt beziehungsweise m dieses einbettet und anschlieflend durch Extrudie- 
rea Prcs$en und Marumerisieren in die gewOrischte Partikelform Qberf uhrt, wie zum Beispiel in der deutschen 
Patentschrift DE 16 17 232. der deutschen OfTcnlegungsschrift DT2032 768, und den deutschen Auslegeschrif- 
ten DE 21 37 042 und DE 21 37 043 beschneben. Deraruge Enzymzuberekungen besitzen jedoeh nur mangdhaf- 
te LdsKdikeitscigenschaften. Die ungeJosten Panikel konnen »ch im Waschgut verfangen und dieses verunreini- 

20 gen bzw. sie werden ungenu tzt in das Abwasser uberfuhrt A us der deutschen Offentegungsschrif* DT 1 8 03 099 
bekannte Hnbettungsm'ttteJ. die aus eincm Gemisch fester Sauren beziehungsweise saurcr Salze und Carbona- 
ten beziehtnigswcise Btcarbonaten bestehen und bei Wasserzusatz zerf alien, verbessern zwar das Losungsver- 
mogen, sind aber ihrerseits sehr empfindlich gegen Feuchdgkeit und erfordem daher zusatztfche Schutzmaflnah- 
men. 

25 Bin wciterer Nacntei] der vorgenanmen Zubereitung ist darin zu sehen, daG die Enzyme nur in Form 
trockener Pulver verarbei tet werden konnen. Die ublicherwe&e bei der EnzymhcrsteHung anf allenden Fermctit- 
bruhen lassen sich in dieser Form nicht einsetzen, sondem mflssen zu vor en reassert werde7i_ An diese Vorausset 
zung sind auch soichc Verfahren gebundeti. bei denen au&sehijeBhch leichi iddiche Tragermaterialie^ wie 
Zucker t Starke und Celluloseether ah Bindemhtel zur Her$teJJung von Enzymstubereitungen eingesem werden. 

jo AU5 dcr europaischen Patcntschrift EP 1 68 526 sind Enzymgranulate bekannt die in Waster queUf&hige 
Starke, Zcolith und wasserloslichcs Oranulierrtilfsmittel enthalten. In diesem Dokumeni wird ein Heratellungs- 
verfahren fur derariige Formulicrungen vorgeschfagea das im wesentiichen darin bestdic eirte von untdstichen 
Bestandteiien befrene FermenteH^iutig aufzukonzentrieren, mit den genannten ZuschlagstofTen zu versctzten 
und das entstandene Gcrnisch zu granuiicren. Das Verfahren tqit dem dort vorgeschlagenen Zuschlagstoffge- 

35 misch wird vorteflhaft mit Fermentationsidsungen durchgef flhrt. die auf dnen relativ honen Trockensubstanzge- 
halt, beispielsweise 55 Gcw.-% r aufkonzentriert word en sind Au&erdem weisen die dtrart hergestellten Granu- 
late erne hohe L&sungs- beziehungswebe Zerfaltsgeschwindigkek unter Waschbedingungen auf, so daft die 
Enzyme unter Umstanden relativ raseh desakti viert werden. 
Es bestand d»her die Aufgabe, durch ein Hcrsteuungsverfahren, das den Eirtsatz niedrigkonzentrierter Fcr- 

40 mentauonsbrOhen eriaubt die Pulverelgen^chaFten, in^besondere die gleichmiflige L6s)ichkeit der bekanntcn 
Produkte zu verbessem. die Aktivitatsverluste bei der Enzymverarbeitung weiter zu vermindern und die 
Lagerbestandigkeit der Enzyme noch weiter zu erhufaciL Dtese AuTgabe wird durch die naehfdlgend gescfiiider- 
te Erfmdung geJOst 

Die Erfmdung betrifft ein far die Einarbehung in Wasch- und Reinigungsmttte) geeignetes Enzymgranulat mit 
45 einer KorngroOe von 0,1 mm bis 2 mm, enthaitend 2 Gew.-% bis 20 Gew-% protease, Amylase und/oder 
CcUulase, berechnct ah Trockensubsianz, 10Gew.-% bis 50Gew.-<to quellfahige Starke, 5 Oew,-% bis 
50 Gew.-% Cranulierbilfsmiuel, das ein wasserlosGches organisches Polymer enthalc nicht Qber 10 Gew.-% 
wasserlosliches Salz und 3 Oew.-% bis 12 Gew.-% Wasser, da? dadurch gekennzeichnet ist, dafl es 10Gew.-% 
tis 35 Gew,-% Getreidemehl enthalt. und seine Verwendung zur Hersteltung kbrniger Wasch- und Reinigungs- 
50 nuttei 

Weiterhin betrifft die Erfmdung ein Verfahren zur HersieUung cines derartigen Enzymgranuiaies durch 
Extrudieren eines durch Vcrmi$chen einer von unlostichen Bestandteiien bef re i ten und aufkonzentrierten Fer- 
mentattonsbruhe mit Zuschlagstoffen entstandenen EnzynvVorgemischs, Spharonisierung des Extrudats in 
einem Rondiergerat. Trocknung und gegcbenenfaHs Aufbringen eines Fafbstoff Oder Pigment enthakenden 

55 Oberzugs aus waaserloslkhem, fihtibildendcin Polymer, wobei das Verfahren dadurch gekennzeichnet ist, dafl 
man die unldsLichen Besundteile aua der Fermentauonsbruhe durch Mikroriltration entfemt und die aufkonzen- 
trierte Fermeniationsbruhe mit einem Zusehlagstoff vermischt, der 10Gew_-% bis 35 Gew.-% Getreidemehl, 
bezngen auf fertiges Granular enthSUL 

Als Enzynie kommen in *rster Linie die aus Mikroorganismen, wie Bakterien oder Pilzen, gewonnenen 

60 Pro teas en, Upasen. Amyiasen und/oder Celiulasen in Frage, wobei von Baciiius-Arten erzeugte Proteasen sowie 
ihrc Gemische mit Amyiasen bevorrtigt sind Sie werden in bekanmer Weise durch Fcrmentauonsprozesse aus 
geeigneten Nfjkroorgaiusmen gewonnen, die zum Beispiel in den deutschen Offenlegungsschriften DE i& 40 488, 
DE 2044 161, DE 22 01 803 und DE 21 21 397* den US-amerikanischen Patentschriften US 36 32 957 und US 
42 64 738 sowie der europaischen Patentanmeldung EP 0 06 beschrieben and, Besonders vorteilhaft kann 

&5 das erfindnngsgemafie Verfahren zur ForrnuHerung der sehr aktiven Proteasen der sogenannten zweiten G*ne- 
radon verwendet warden, zu denen beispielsweise Savinase* und verwandte Enzyme gehdren, deren iagerstahi- 
ie Einarbeitung in Wasch- und Reimgungsmutel in der Regel Probleme bereitet ErfindungsgemaB ist es mogiich, 
die bei den Fermeniationsprozessen anfailenden Bruhen extrazellulaYer Enzyme nach Abtrennen der untdsli- 

2 
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chen Begleimoffe durch MikrofiltratioA sowic nachfolgendc Aufkonzenrrarion durcti Ultrafiltration und gege- 
benenfalfc amjMieGendia Eindampfen irh Vafcuum unrmttelbar in iagcrbcstflifidig<i wfcitgchend gefuchiose Gra- 
nulate zu uberfuhren. Die Entstchung unerwQnschter EnzymsUubc und die bei zusatzlichen Trocknungsprozes- 
sen auf tretenden Aktmtatsveriuste Werden vcrmieden* 

Enzyme sind in den erfiridungsgem&Beii Granulatcn vorzugsweise in Merigen von 4 Gew bis 20Gew-% 
emhalten. Falb « sich bei dem erfindtii^siirciTaiOen Enzymgranulat tint einc proxcasehaJUec Fonnulierung 

f£*£ d w ^T <case ?i th ? tI i X^^e*^ 70 000 P«w««*inlwtoeir (fB besoW nachderin Tenskie 
7 (1970). 125 beschnebenen Methode) bis 2S0 000 PE, insbesondere 1-40 000 PE bis 200 000 PE, pro Gramm 
Enzymgranulat 

Bei der in Wasser queftf ahigen Starke handelt es sich vorzugsweise um Maisstfirke, Reisst&rke, Kartoffetetlr* 
ke Oder Qemtsche aus diesca wobei der Einsatz von MawstaHce besonder* bevorzugt at QueUfahige Starke ist 
in den erfindungsgemaBen EitzyrngriMUtateti in Mengen von IOGew.-<& bis 50Gew.~%, iiubesoiKiere von 
20Ge^-% bis 40Gcw; T % emhaltcn. wobei die Summ* der Mengen der tfuellfahigen Stfirke und des Mehls 
vorzugsweise n*cbi fiber 60 Gew.-%, insbesondere 32 Gew.-% bis 55 Gew,-% betragt 

Bei dem erfindungsgemilfl geeigneteft Gctrtidemehl handelt es sich insbesondere urn ein au* Weizen, Roggen, 
Gerstc odcr llafer herstelibares Produkt oder um em Gemisch dieser Mehte, wobei Vollkontmehlc bevorzugt 
sind. Untcr <.ncm VoHkommehl wird im Rahmen der Erfindung cm nicht vol! aosgemahlene* Mehl verstandtiv 
das aus gjnrcn. uhgeschahen Kfirnem hergestelh worden ist oder zumindest uberwiegend aus einem derartigen 
Produkt besichi, uobei der Rest aus voll ausgemahlenem Mehl bewhungsweke Starke bes^ehc Voraugsweise 
werden handelsublkhe Weizenmehl-Qualitaten, wie Type 450 oder Type 550. eingesetzL Audi die Verwendung 
von Mehlprodukten der zu vorgenannten queHf&htgcn Starketi fuhrenden Getreidearten ist rodgHck werui 
darauf geachiet wd, dalJ die Mehle aus den ganzen KLSrnern hergestcttt warden sind Durch die Mehlkompo- 
nente des Zoschlagstoffgemisches wird eine wesentttche Geruchsreduzierung der Enzymzubereitung erreicht, 
welchq die Gcruchsverminderung durch die EinarbeitUng gleicher Mengen entaprechender 5tarkearten bet 
weitem iibertriffL Deraniges Getreidemchl ist in den erfindung^gemaBen EnxymgraiuiLaLcn in Mcngen von 
10 Gew -% bis 35 Gcw.-%, insbesonderevon 12 Gew>% bifi 25 Gew.^ entbatten. 

Weiterhin enihalien die erfindungsgema3eil EnzymgraTiulate 5Gew.-% bis 50Gew^%. vorzugsweise 
15 Gew.-% bis 25 Gew-% Granulierhilfsnikiel das mindestena ein wwserioslkhes organisches Polymer enthalt 
Geeignetc Verbindungen dieser KJasse sind zum Beispief Cellulose- und Starkeethcr, wie Carboirymethylcelluio- 
se, Carbotymethylsurke. MeUiylcelhilose, Hydroxyethylceftuiose, Hydroxypropylcellulosc sowie enisprechcnde 30 
Cetiukiseinischcthtr. G eg ebenen falls kdnnen auch Gelatine, Casein, Traganth, Maltodextrose, Saccharose, li>- 
vemuckcr, Glukdsesirup oder andere irt Wasser losliche bexiehmigiwcbic gut dispcrgierbare OUgornerc oder 
Polymere naturfichen Ursprungs verwendet warden. Brauehbare fiynthetoebe wasserlosliche PoJymcre sind 
PoJyethylenelyfcol Polyacrylate, Polymethacrylate. CopOrymere der AcryMure mk Maletnaaiire oder vinylgmp- 
penhaltigc Verbindungen, ferner PolyvinyiaJkohot tcilveraeiftes Polyyraylacetat. tmd PolyvmylpyrrolidoiL So- 35 
wcit es sich bei den vorgenannten Verbindungcn um solche mit freiea Carboxylgruppen handeil, liegen sie 
normaJerweisfc in Form ihrer Natriumsalze vor. 

Zu^atztich konnen die Eniymgranidare wasserunlosliche GranuJierhilfsnuttelenchaKen, zu denen insbesonde- 
re CclMc»c and Schichuilikate, beispielswcise Bcntonue oder Smectite* gcb^rca 

AU besonders geeignet baben sich Kom&inationen von a Gew,-<to bis 20 Gew,-% Namumcarboxymethylccl- 40 
I u lose und 3GcW.-iW» bis l0Gew.-^> Polyethylenglykol erwiesen, wobei let z teres ein Motcktllargewicht von 
vorzugsweise HNX> bis 20 000, insbesondere von 2000 bis 15 000 aufweist Die NatnumcarlNaxymetJiylcellulose 
sct2i die Zexfalts-' und Dispergtergeschwindigkeit der Granulate in kalten Waschiaugen herah. Durch einen 
Zusatz von Polyethytenglykot kann diese Wirkung in Richtung auf cine hoherc Aufiasungsgeschwindigkeit 
verandert werden. Gleichzeitig erleichtert dieser Zusatz daa Spharonisieren der Granulate. Als zusatziiches 45 
Granufierhilfsmittel kann das crfindungsgemaOe Granulat eine Kombination aus vorzugsweise 2Gew.-<W> bis 
IOGew,-% Cellulose und vorzugsweise 2 Gcw.-% bis 3 Gew,-% Saccharose oder eine Kombination aus vor- 
zugsweise 2Gcw.*% bis l0Gew_-% Cellulose und vorzugsweise 2 Gew.-*& bis 5 Gew.«*W> einer Verbindung 
ausgcwahlt aus der Gruppe umfasstnd Sorb it, Maltodcxtrin, PoJyvinylpyrroiidon, Amylogum und derenGemi- 
sehe endialten. 50 

Als wcitcre Bestandteile kdnnen die Granulate noch geringe Mengen» vorzugsweise nicht uber 10Gew.-% t 
insbesondere 1 Gew.-% bis 10 Gew.-%, an wasserJoslichen Salzen enthahen, die so ausgewahk sind, daO ste die 
Lagerbestandigkeit der Enzyme nicht nachteilig beeinfiussen. Diese Salze konnen die Zerfalts- und Dispergier- 
geschwindigkeit der Granulate insbesondere in kahen Waschiaugen erhdhen. Geeignete Salze sind zum Beispiel 
Natriumchlorid, NatriumsuJfat, Natriuniacetat, ICaJwrriacetatoder deren Gemische. 55 

Zur Hersteilungder erfindungsgemafien Enzymgranulate geht man von Fermefttbruhen aus. die durch Mikro- 
ftltration von unldslichen Begleitstoffen befreit werden. Die Mikrofiltraiion wird dabei vorzugsweise als Quer- 
5irom-Mikrofiltration untcr Verwcndung poroser Rohre mit Mikroporen groOcr 0J um, FlieBgeschwindigkei- 
ten der Konzentrattosung von mehr als 2 m/s und einem Druckun terse hied zur Permeatseite von unter 5 bar 
durchgefflhrt, wit beispietsweise in der europitschen Patentanmetdung EP 2 00032 beschrieben. AnschlieCend 60 
wird das Mikrofiitratkmspermeat vorzugsweise durch Ultrafiltration, gcg&benenfalU mit anschlie6ender Vaku- 
umeindampfung, aufkonzentriert. Ein besonderer Vorteil der Erfindung istdarin zu Kehen, dalf die Au/konzen- 
tration so gefuhrt werden kann* daB man nur zu reiativ nicdrigen Gehaljten aa.Trockensubstanz von vorzugswei- 
se 5 Gew.<4b his 50 Gew.-Afo, insbesondere von tO Gew.-% bis 40 G<w.-% gelangt Das Konzentrat wird einem 
zweckmafiigcrweise zovor hergestellten trockenen. pulverformigen bis kdrnigen Gemisch der oben beschriebe- ^ 
nen Zuschiagstoffe zudosiert. Der Wassergehalt der Mischung soHte so gcwahlt werden, da6 sie sich bei der 
Bcarbcitung mit Ruhr- und Schlagwertoeageti in kdntige, bet Raumtemperatur nicht klebende Partikel uberfub- 
ren und bei Anwendung hoherer Drdcke p Jastisch verf ormen und extrudiercn laflL 



3 
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mit pulverfflrmigem Ca*ci»mcarbonat (3 Gew.-^) zii abg^iiifideteii Pairtikeln verforrnt und entgratet wurden. 
Das den $ph£rontsator vertassende Gtti Wurde in emero Wirbeischichttroctcricr bci TcmperatuTen von 40° C bis 
45 a C innerhalb von erwa |5 Mtnuten auf cinen Was&ergehtdt von erwa 6 Gew.-<5fe getrocknei. Durch anschfic- 
Bendes Seben wurden Partikd mit Teilchengr&Ben unter 0,2 mm und fiber ]j& mm weitgehend ent/crnt, die dem 
Proze0 auf dcr Stufe des Vermischens mit den Zuschlagrtoffen wieder zugefikhn wurden. Die Enzymffranulatt 
warden durch AufeprOhea einer wiflrigen TitandtrakipigTncnt-Suspen^n und anschlieBendes Atrfsprtihen 
einer wifirigen Potyethylengtykol- LSsung wihrend der Wirbelsdiichttrdcfcnung gecoatct, Man erhiett so ftU s 
den Extrudaicn £1 bb E5 die Endprodukie Gl bis G5 mit den in Tabelle 2 angegebenen Enzymaktivi^Uen. 

Tab«Uc 1 

Zusammensetzung der Extrudate [Gew.-%] 





Et 


E2 


£3 


E4 


£5 


15 


Fl 


29,0 


27.5 










F2 














F3 








20,0 






F4 










30,0 


20 


Weizeomehl Type 45a 


13.0 


20,0 


25.0 


\2£ 


20,0 




Saccharose 


U> 


23 


2,5 


3.0 


25 




Matsstftrke 


29,2 


23,0 


2*2 


38.2 


213 




Natriumacetat 


W 


1,0 


1.0 


2.0 


1J0 




Zelluloscputvcr*) 


3,3 


3.0 


3,3 


3,0 


30 


25 


Carboxymethyicellulo$e b } 


15,0 


17,0 


12*0 


15,0 


17,0 




Polycthytenglykor} 


7,0 


6 t 0 


5,0 


6,0 


5,0 





•>):TcchaooaU*M. 

^iTylaw* CR 15O0L 

^ Mittleres Mol«kwUirgcwicht2000L 



Tabelle 2 

Enzymaktivitat dcr Granulate [PE/g] 



Granulat hergesfceitt ws EiuynudttivitAt 



Gl El 145 000 

G2 E2 137 500 

G3 E3 134 400 

G4 E4 70000 

G5 E5 1*0 000 

BeispieJ 2 

Zur Beiummung der Lo^geschwindigkeit wurde, wte tn EP 1 6fi 526 beschrieben. 1 Gramm Enzymgranulai in 
100 ml mrtiels Magnetrflhrer gcrtthrtes W^scr von 16 " dH (160 mg CaO/l) bei 25°C gegeben. Nach jeweik 1 so 
Minute wurden Proben enmommen und deren Ettzymakrivitat nach Abfittricren ungeidster BeSUftdtetle be- 
stimmt. Die in Tabelle 3 angegebenen Bereiche crgaben sich a us 3 Bestimmungen. die LdsungsgesdiwindigkeU 
ten der gemafi Beispiel 1 hergestelhen Granulate Gl bis G5 untersdiieden sich nicht signifikant. 

Tabelle 3 55 

Geschwindigkeit dcr EnzymfreUetzung 



Zeit freigesctzte Aktivitat 
[Mmuten] 

1 60-70 

3 $3-97 

5 100 



5 



PA6E41/133 * RCVD AT 612512004 4:41:25 PM [Eastern Daylight Time]* SVR:USPTO-EFXRF-1/0 » DNIS:8729306 * CSlD:7033834804 • DURATION (mm-ss):43-06 



nt By: HOLLANDER LAW FIRM, P.L.C.; 7033634804; Jun-25-04 5:03PM; Page 



Betspiel3 

2 Gramm des Enzymgranulats G2 wurden mit 98 Graiwn eines haadekubiichett VoUwaschmittels (Perborat- 
^ehalt 18 Gew.-%) vermischt und in eincoi ICartanbeb alter aus unkaschierter Pappe bei 30°C und 80% relator 

* Luftfeuchtigkeit gelagert Zum Vergleieh wurdc cine Probe welche die gleiche Menge eines handelsubJichen 
Granutats oner alkaJtschen Protease (Savinase* 4.0 T. Hersteller Novo Industri A/$) enthidt UMer den gleichen 
Bedingungen gelagert Die Probcn wiesen nach L^erungsdauerrt von 2 und 4 Wudien die in Tabelle 4 angege- 
bencn EM^indktivitaten (bezogen auf eingesetztc AktiviUt - 100%) auf. Die Afctivitat der weiieren erfindungs- 
gemaBen Eiuymgranulate nach Bercpiel l uiuerschieden sich nach Lagcrung nicht sigiufikant von der des 

io Granulais Gl Die Waschleistung des 62ha1tigen Waschmittels gegenOber piotcmhaJiigen Anschmutzungen war 
derjenigrn des Vergirichswaschniiuets in keinem Fail unterlegerL 

Tabelle 4 

>s Lagerstabilitat in einer WaschmitteJformuIierung (30°Q 80% relative Luftfeuchtigkeit) 



Lageningsdauer Akuvitii[ReL-%] 

[Wocfien] G2 Vergleieh 

20 

2 85 60 

4 77 26 



25 Paten tansprfiche 

1. Fiir die Einarbeitung in Wasch oder Reinigungsrnittel geeignetes Enzymgranuiat mit einer KorngroBe 
von 0,1 mm bis 2 tnm, cnthaJtcnd 2 Gew.-% bis 20 Gew,-<M> Protease, Lipase, Amylase und/oder Celtulase, 
bercchntt als Trockensubstanz, tOGew. % bis 50Gew-% quellfShigc Starke 5 Gew. % bis 50Gew.-% 

30 Gramjuerhilfsmittel, das cin wasserloshches organisches Polymer enth&lt, nicht uber 10 Gew.-% wasserlfc- 
liches Saiz und 3 0ew.-%b bis 12Gew,-% Wasser, dadurch geke*ui2eictute4, daO cs t0Gcw.-% bis 
35 Gew.-% Getreidemehl cnthah. 

2. En?ymgranulat nach Anspruch 1. dadurch gekenazeichuet, dafi es 4 Gew.-'to bis 20 Gcw.-% Protease, 
Lipase, Amylase und/oder Ccllulasc, insbesondere Protease, 20 Gew.-% bis 40 Gcw.-<M> quellfahige Starke, 

35 insbesondere Reisstarke* t5Gew.-% bis 40 Gcw.-'Hj Granukerhilf&mmel und 12Gew,-% bis 25Gew.*% 
Getreidemehl enthalt, wobei die Summe der Mengen der quellfahigen Starke und des Mehls nicht uber 
60Gew -%Jnsbcsotjdere 32 Gew.-% bis 55 Gew.-% betragL 

3. Enzymgraniilat nach Ansprueh 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Mehl aus der Gruppe umfas- 
send Wozemnehl, Roggcncnehlj GerstenrneW, HafemeW und deren Gemische ausgew&bjt wird. 

4o 4. Eniym^ranulat nach einem der AniprOche 1 bb 3, dadurch gekennzeichnet, daB cs Protease mit ciner 
Aktivitat von 70 000 PE bi$ 250 000 PE, insbe$ondcre 1 40 000 PE bis 200 000 PE> pro Gramin Enzymgranu- 
lat cnthalL 

5. Enzyrngranulat nach cincm der Anspruch c 1 bis 4, dadurch gekennzeicftnet, dafl es als Granuiterhilftmitiel 
8Gew.-% bis ^Gcw.-^ CarboKyrnethylcelluIose und 3Gcw,-<W> bis l0Gew.*% Polyethylenglykol mit 

45 einem mittieren MoJektiktrgewicht von 1000 bis 20 000 enthilt 

6. Enzymgranulat nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnct, dafi als zusatzJiches GranuUerhilf^mittel 
eine ICombination aus 2 Gew,-% bis 10Gew,-% Cellulose und 2G*w*-% bis 3Gew.-% Saccharose oder 
eine Kombinatton aus 2 Gew.-% bis 10 Gew.-% Cellulose und 2 Gew.-% bis 5 Gew.-% eincr Verbindung 
ausgewahh aus der Gruppe umfassend Sorbit, Maltodexirin* Poryviny^pyrrolidon, AmyJogum und deren 

50 Gemische enthalt 

7. Enzymgrantilat nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekettraeichnet, daB es ahs zusited iches Granulierhilfs- 
rnittel nicht Ober 10Gew.-% Schichtsilikat enthalt und die Summe der Mengen an Schichtsitikat und 
CarboxymethyEceHulose nicht Ober 20 Gew.-% betragt 

8. Enzymgranulat nach einem der Anspnuche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB es I Gew..% bis 
55 3 Gew cines wasserldslichen Salzes, das eirt Alkaltchlorid, e'tn AlkalUulfat^ ein Alkali ace Lat oder ein 

Gemiich aus diesen tst, cnthalL 

9. Enzymgranulat nach emetn der Anspriiche I bis 8 Y dadurch gekennxeichnet daft es mit einem Farbstoff 
oder Pigment enthaltcndcn Oberzug aus wasserldslidiem, filmbildendem Polymer Qberzogen isL 

10. Enzymgranulat nach einem der Aospriiche I bis 9, dadurch gekennzeichnet, dafl es weniger als 
Go 5 Gew.-% t vomigs^eise hochstens 1 Gew.-% an Partikeln mit Klorngrofien auBerhalb des Bereichs von 

0.? mm bis 1.6 mm aufweist 

1 1 . Enzymgranuiat nach einem der Anspruche 1 bis 1 0, dadurch gekennzeichnet* dafl es in Wasser bei 25* C 
innerhalb von 2 Minutcn nichi mehr als 90% und innerhalb von 5 Minuten Qber ^7% seiner Enzymaktivitat 
freisetzt 

65 12. Verfahren iur Hentellung eines Emymgranulate? nut einer Komgr6fle von 0J mm bis 2 mm, die 

2 Gew.-% bk 20 Gew..^ Protease. Lipase, Amylase und/oder Cellulase, berechnet als Trockcnsubstanz, 
10 Gew^% bis 50 Gew,* % quellfahige Starke. 5 Gew.-<Vfc bis 50 Gew.-% Granulierhilfsmitiel das ein was- 
seH6sliches organtsches Polymer enthalt 3Gew.-% bis 12Gew.»<ft Wasser und nicht uber 10Gew.-% 

6 
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wasserloslichcs Salz enth&hcn, durch Extrudicrcn ejnes dUrth Vermisbhen einer von unldslichen Besiandiej- 
ten beffeiten und aufkonzentrierten Fermentationsbrtihe mit ZuschJagstoffen enistand<:nert Enzym-Vorge- 
misdis, Sphtronisicrung des Extrudats in etnem fcond'tergerat, Trocknvng irod gegebencnfails Aufbringert 
eines Farbstoff oder Pigment enthattenden Oberaigs aus wasserldslkbem, filmbitdendem Polymer, dadurch 
gekennzeichfiet, dafi man die unl6slichcn Bestandteile aus der Fermenutlonsbruhe durch Mikrofiltration 5 
cntfcrat und die aufkonzenmerte Fenrtentationsbriihe mtt einem Zuschlagstoff vermischt, der 10Gew.-% 
bis 35 Gew.-% Geirevtenicht bczogen auf f ertiges Granulat, en thai L 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzcichnet dafl das Men! aus der Gmppfc umfassend 
Wcizenmchl, Rogg<:nmehlGerst<mmchL Hafcrmchl und dcrcn Gcmische amgewahh wird. 

14. Verwendunp eines Enzymgranulats gemiB einem der Anspruchc 1 bis 1 \ zw Herstellung fester, jo 
tnsbesondere kdrniger Wascb- und R^ntgungsmitiel- 



15 



30 



25 



30 



3* 
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45 



50 



55 



60 



6S 



7 

PAOE 431133 * RCVD AT 6/2512004 4:41 :25 PM [Eastern Daylight Time] * SVR:USPTO-EFXRF-1/0 * DNIS:8729306 ' CSID:7033834804 * DURATION (mm-ss):43-06 



Sent By: HOLLANDER LAW FIRM, P.L.C.; 7033834804; Jun-25-04 5:04PM; Page 44 



— Leerseite — 



PAGE 44/133 * RCVD AT 6/25/2004 4:41 :25 PM [Eastern Daylight Time] * SVR:USPTO-EFXRF-1/0 * DNIS:8729306 * CSID:7033834804 * DURATION (mm-ss):43-06 



